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前    言

本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准代替JY/T 014-1996。除编辑性修改外，本标准主要技术变化如下：
——标准名称由《热分析方法通则》改为《热分析方法通则差热分析、差示扫描量热法
    及热重法》；
——新修订的通则中将同步热分析方法单独列为一种热分析方法，原通则中较少涉及该  

    部分内容；
    ——新修订的通则中“术语”部分详细列举了与通则相关的热分析术语；
——扩充了“方法原理”部分内容，单独介绍了差热分析、差示扫描量热分析、热重分
    析以及同步热分析法的原理；
——“试剂和材料”部分，修改了“参比物”和“标准物”的定义，并添加了气氛气体
    和坩埚部分的内容；
——“仪器”部分，修改了仪器组成框图并完善了各组成部分的介绍，并增加了“仪器
    辅助设备”、“仪器性能”、“仪器放置条件”部分的内容；
    ——完善了“分析步骤”部分的内容，并对需要校正的情形做了规定；
——扩充了“分析结果表述”部分的内容，并对需要校正的情形做了规定；
——扩充了“安全注意事项”部分的内容，并对需要校正的情形做了规定；
——更新了“附录”部分表格的内容；
    本标准由中华人民共和国教育部提出。
本标准由全国教育装备标准化技术委员会化学分技术委员会（SAC/TC 125/SC5）归口。
    标准JY/T 014-1996起草单位：原国家教育委员会。
标准JY/T 014-1996主要起草人：梁国眉、黄和孝、华百行。
本标准起草单位：中国科学技术大学理化科学实验中心、浙江大学分析测试中心、北京大学分析测试中心、西南科技大学分析测试中心
本标准主要起草人：丁延伟、陈林深、章斐、霍冀川、王昉、杨新亚、王丽娜、白玉霞、郭宝刚、孙建平、方江邻、曾小平、常伟伟。
本标准所代替标准的历次版本发布情况为：
——JY/T 014-1996。
引　　言
热分析方法作为材料的一种常规表征手段，在物理、化学、生物等材料相关学科中得到了广泛的应用。本通则规范了热分析方法中的常用的差热分析、差示扫描量热法及热重法，可作为高校仪器分析测试的标准依据和实验室资质认定的立项依据。
热分析方法通则差热分析(DTA)、
差示扫描量热法(DSC)及热重法(TG)
1　 范围
本标准规定了差热分析仪（Differential Thermal Analyzer，简称DTA仪）、差示扫描量热仪（Differential Scanning Calorimeter，DSC仪）和热重仪（Thermogravimeter，简称TG仪）检测的一般方法。

本标准适用于通用的DTA仪、DSC仪、TG仪和同步热分析仪（TG-DTA、TG-DSC）对物质进行热分析。
2　 引用标准
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 6425-2008  热分析术语
GB/T 8170-2008  数值修约规则与极限的表示与判定
JJG  014-1996  热分析仪检定规程
3　 术语和定义
GB/T 6425-2008界定的以及下列术语和定义适用于本文件。
3.1

热分析  thermal analysis

在程序控温和一定气氛下，测量物质的某种物理性质与温度或时间关系的一类技术。
3.2

热分析仪  thermal analyzer

泛指热分析仪器的总称，常用的热分析仪主要有TG仪、DSC仪、同步热分析仪、热机械分析仪、热膨胀仪等。热分析仪是可以在程序控温和一定气氛下，测量物质的某种物理性质与温度或时间关系的一类仪器。
3.3

差热分析(简称DTA)  differential thermal analysis (DTA)

在程序控温和一定气氛下，测量试样和参比物温度差与温度或时间关系的技术。
3.4

    差热分析曲线 (DTA曲线)  differential thermal analytical curve (DTA curve)
由差热分析仪测得的曲线。曲线的纵坐标是试样和参比物的温度差(ΔT),横坐标是温度或时间，图中吸/放热效应以曲线吸/放热标识所示方向为准。
3.5

差示扫描量热法（简称DSC）  differential scanning calorimetry （DSC）
在程序控温和一定气氛下，测量输给试样和参比物的热流速率或加热功率(差)与温度或时间关系的技术。
3.6

热流式DSC  heat-flux DSC

按程序控温改变试样和参比物温度时，测量与试样和参比物温差相关的热流速率与温度或时间关系的技术。
3.7

功率补偿式DSC  power-compensation DSC

在程序控温并保持试样和参比物温度相等时，测量输给试样和参比物的加热功率(差)与温度或时间关系的技术。
3.8

差示扫描量热曲线(简称DSC曲线)  differential scanning calorimetric curve (DSC curve)

由差示扫描量热仪测得的输给试样和参比物的热流速率或加热功率(差)与温度或时间的关系曲线。曲线的纵坐标为热流速率(heat flow rate)或称热流量(heat flow)，单位为mW(mJ/s)；横坐标为温度或时间，图中吸/放热效应以曲线吸/放热标识所示方向为准。
3.9

热重法（简称TG）  thermogravimetry (TG)

热重分析（简称TGA）  thermogravimetric analysis (TGA)

在程序控温和一定气氛下，测量试样的质量与温度或时间关系的技术。
3.10

热重曲线(TG曲线)  thermogravimetric curve (TG curve)

由热重仪测得的以质量(或质量分数)随温度或时间变化的形式表示的曲线。曲线的纵坐标为质量m(或质量分数)，向上表示质量增加，向下表示质量减小；横坐标为温度T或时间t，自左向右表示温度升高或时间增加。
3.11

微商热重曲线（简称DTG曲线）  derivative thermogravimetric curve (DTG curve)

由测得的TG曲线，以质量变化速率与温度(线性温度扫描型)或时间(恒温型)的关系图示。
3.12

同步热分析法  simultaneous thermal analytical techniques

在程序控温和一定气氛下，对一个试样同时采用两种或多种热分析技术。本标准中所定义的同步热分析法是在程序控温和一定气氛下，同时测量试样的质量以及试样与参比物的温度差或热流差与时间或温度关系的一种同时联用技术，分别简称为TG-DTA法或TG-DSC法。
3.13

参比物  reference material

在检测温度范围为热惰性(无任何热效应)的物质。
3.14

坩埚  crucible

用于盛载试样或参比物的容器。
3.15

试样支持器  specimen holder

放置试样或坩埚的平台或支架。
3.16

参比物支持器  reference holder

放置参比物或坩埚的平台或支架。
3.17

支持器组件  holder assembly

放置试样或参比物的整套组件。当热源或冷源与支持器合为一体时，则此热源或冷源也视为组件的一部分。
3.18

校正  correction 

在规定条件下确定测量仪器或测量系统的示值与被测量对应的已知值之间关系的一组操作。
3.19

居里温度  Curie temperature

由铁磁性向顺磁性(或铁磁相向顺磁相)转变的温度。
3.20

气氛气体  atomosphere gas

为试样提供实验所需的气体氛围。
3.21

程序控制温度  programme -controlled  temperature

按预先设定的程序进行温度控制。热分析中的程序控制温度主要包括线性升温/降温、等温、非线性升温/降温以及多种以上温度控制形式的组合等。
3.22

热分析曲线  thermal analytical curve

泛指由热分析仪测得的各类曲线，不称作热谱(thermogram)或热谱曲线(thermogram curve)。
3.23

基线  baseline

无试样存在时产生的信号测量轨迹；当有试样存在时，系指试样无(相)转变或反应发生时，热分析曲线对应的区段。
热分析实验的基线主要包括以下三种：
a) 仪器基线instrument baseline

无试样和参比物，仅使用相同质量和材料的空坩埚时测得的热曲线。
b)试样基线specimen baseline

仪器装载试样和参比物，在反应或转变区外测得的热分析曲线。
c) 准基线virtual baseline

假定热分析实验测定的物理量的变化为零，通过实际的温度或时间变化区域绘制的一条虚拟的线。
实际确定准基线时通常假定物理量随温度的变化呈线性，利用一条直线内插或外推试样基线绘制出这条线。如果在此范围内物理量没有明显变化，便可由峰的起点和终点直接连线绘制出基线；如果物理量出现了明显变化，则可采用S形基线。
3.24

特征温度或时间  characteristic temperatures or times

a)初始点  initial point

Ti，ti

由外推起始基线可确定最初偏离热分析曲线的点。
b) 外推始点  extrapolated onset point

Teo，teo 

外推起始准基线与热分析曲线峰的起始边或台阶的拐点或类似的辅助线的最大线性部分所做切线的交点。
c) 中点  mid-point

T1/2，t1/2

某一反应或转变范围内的曲线与基线之间的半高度差处所对应的温度或时间。
d) 峰值  peak value

Tp，tp

热分析曲线与准基线差值最大处。
e)外推终点  extrapolated final point

Tef，tef

外推终止准基线与热分析曲线峰的终止边或台阶的拐点或类似的辅助线的最大线性部分所做切线的交点。
f)终点  final point

Tf，tf

由外推终止准基线可确定最后偏离热分析曲线的点。
4　 方法原理
物质在一定的温度范围变化时，会发生某种或某些物理变化或化学变化，这些变化会引起系统温度和热焓不同程度的改变，并伴随有热量形式的吸收或释放，某些变化还涉及到物质质量的增加或减少，使用热分析技术可以研究这些与温度有关的物理性质的变化。
热分析技术是在程序控制温度（升温、降温、等温或其组合）和一定气氛下，使用合适的传感器检测这些变化并转换成电信号，加以采集和分析，得出某物理参数随温度变化的曲线。按测量的物理性质不同，有各种热分析技术。常用的有基于测量试样与参比物之间温度差变化的DTA法，基于测量体系热流速率或热流变化的DSC法和测量物质质量变化的TG法。
4.1  差热分析法工作原理
差热分析法(DTA)是在程序控制温度和一定气氛下，测量物质和参比物之间的温度差与温度（或时间）关系的一种技术。实验时，将盛有试样(S)和参比物(R)的两只坩埚（空坩埚也可作为参比物）分别置于DTA仪的试样支持器和参比物支持器上，在程序控制温度和一定的气氛下对试样和参比物同时进行升温、降温或等温实验。在理想情况下，若试样不发生热效应，TS和TR相等，即ΔT＝0。当试样温度达到某一温度而发生热效应时，TS和TR不再相等，即ΔT≠0，差示热电偶记录下温度差信号并转换成电信号，加以采集和分析，得到DTA曲线。
4.2  差示扫描量热法工作原理
差示扫描量热法（DSC）是在程序控制温度和一定气氛下，测量输给试样和参比物的热流速率或加热功率(差)与温度或时间关系的一种技术。
DSC仪通过测量试样端和参比端的热流速率或加热功率(差)随温度或时间的变化过程来获取试样在一定程序控制温度下的热效应信息。与DTA仪相比，DSC仪具有较高的灵敏度和精确度。常用的DSC仪主要有热流式和功率补偿式两种类型。
4.2.1  热流式DSC仪的工作原理
热流式DSC仪在仪器结构上与DTA仪十分相似，不同之处在于前者在程序控制温度下对置于同一均热块上的试样和参比物进行加热，获得试样与参比物间的温度差ΔT与温度或时间的关系，然后通过热流方程将ΔT换算为热流差ΔQ，得热流差与时间或温度间的关系，即为热流式DSC曲线。
热通量式DSC利用串接的热电偶（堆）精确测量试样和参比物温度，灵敏度和精确度高，用于精密热量测定，这种DSC也属于热流式DSC。
4.2.2  功率补偿式DSC仪的工作原理
功率补偿式DSC仪在工作时保持试样和参比物的温度相同，当试样的温度改变时，测量输给试样和参比物之间的加热功率（差）随温度或时间的变化。仪器的试样端和参比物端除有热电偶外，还各自装有单独的加热器，且存在两个控制回路。其中一个控制回路控制温度，使试样和参比物以预先设定的速率升温；而另一个控制回路用来补偿二者之间的温度差。无论试样产生任何热效应，试样和参比物都处于动态零位平衡状态，即二者之间的温度差(T等于0。根据试样发生相变(或反应)而形成的试样和参比物间温差的方向来提供电功率，以使温差低于额定值，（通常小于0.01 K）。通过记录补偿的电功率的变化即可得功率补偿式DSC曲线。
4.3  热重分析法工作原理
热重分析法是在程序控制温度和一定气氛的条件下，测量物质的质量与温度或时间连续变化关系的一种热分析方法。
常用的TG仪主要有水平式、上皿式和下皿式（也称吊篮式）三种结构形式。实验时将装有试样的坩埚置于与TG仪的称量装置相连的试样支持器中，在预先设定的程序控制温度和一定气氛下对试样进行检测，在实验过程中通过天平实时检测试样的质量随温度或时间的变化情况，即可得TG曲线。
4.4  同步热分析法工作原理
同步热分析将TG 与DSC（或DTA）结合为一体，在同一次测量中利用同一试样可同时得到质量变化与热效应等相关的信息。
5　 试剂和材料
5.1 参比物
实验时所选用的参比物在检测温度范围应为热惰性(无热效应)。通常为空白（即直接使用空坩埚），也可以是煅烧过的α-A12O3，或实验所需的其它物质。
5.2

标准物
选择的标准物质应在化学性质上有足够的稳定性和惰性，在存储过程中没有变化，升温时不能与坩埚或者支架材料反应，材料易得，所取的特征转变温度足够明显、分立和重复等。
5.2.1  DTA/DSC仪标准物质
用于DTA和DSC仪温度和量热校正的标准物质参见附录A。附录B还列出了18种更宽的温度校正范围（-40 ℃～2500 ℃）的校正物质的熔融温度。
5.2.2  TG仪标准物质
采用居里点温度作为TG温度校正的标准物质参见附录C；采用特征分解温度作为TG温度校正的标准物质见附录D。
5.2.3  同步热分析仪标准物质
用于同步热分析仪的温度校正和量热校正标准物质等同于DTA、DSC仪标准物质。
5.3气氛气体
实验时根据需要选用空气、高纯氮气、氩气或其它气体作为气氛气体。对于单一组成的气氛气体的纯度要求在99.99 %以上。
5.4 坩埚
坩埚的作用是实验时用于装载试样的容器。常用的坩埚主要有铝坩埚、铂坩埚和氧化铝坩埚。根据需要还可以选择石英坩埚、镍坩埚、铜坩埚、银坩埚、合金坩埚等。
6　 仪器
6.1  仪器结构框图
图1是热分析仪结构框图。

[image: image1]
图1  热分析仪结构框图
6.2  程序温度控制系统
根据设定的程序，使试样所在的加热炉温度发生变化的控制部分，通常有升温、降温、等温以及温度调制等控制方式。
6.3  测量系统
6.3.1  支持器组件
放置试样和参比物的整套组件。当热源或冷源与支持器合为一体时，则此热源或冷源也视为组件的一部分。
6.3.1.1  DTA仪
除少数DTA仪只具有一个试样支持器外，大多数DTA仪具有一对结构对称和热传递条件一致的试样支持器和参比物支持器。
6.3.1.2  DSC仪
a) 功率补偿型DSC仪
由一对具有功率补偿功能元件的试样支持器和参比物支持器组成，以维持试样和参比物温度一致。试样支持器和参比物支持器各置于一个加热炉内。
b) 热流型DSC仪
与DTA仪相似。试样支持器和参比物支持器同置于一个加热炉中。
6.3.1.2  TG仪
试样支持器平衡地置于加热炉中间，以保持热传递条件一致。
6.3.1.2  同步热分析仪
同步热分析仪的支持器组件放置于同一加热炉中间。
6.3.2  测量部件
测量部件选用不同类型的传感器将测得的物理量放大并转换成电信号。
6.4  气氛控制系统
根据检测需要和仪器工作要求，控制实验气氛的种类和流速，选用的气氛可以为氧化性、还原性、惰性等性质的气体。
系统亦可具有气体冷却或压力控制部件。
6.5  计算机系统
6.5.1  仪器控制
为使仪器在最适宜条件下使用，通过仪器专用的软件对试样信息及实验条件、程序温度控制系统、测量系统和气氛控制系统等进行通讯和控制。
6.5.2  数据处理系统
进行数据采集、显示、分析和数据导出等。
6.6  仪器辅助设备
根据工作需要，一些热分析仪器配有必要的辅助设备，主要包括自动进样器、湿度发生器、压力控制装置、光照、冷却装置、压片装置等。
6.7  仪器性能
实验用热分析仪器的性能应符合JJG 014-1996热分析仪计量检定规程的要求。
6.8  仪器放置条件
为了使仪器能在最佳状态下工作，放置仪器的环境应满足以下条件：
a)  远离强磁场、电场以及其他辐射；
b)  无灰尘、腐蚀性气体、振动、异常气流波动等影响；
c)  避免阳光直射；
d)  仪器工作的电压稳定且接地良好；
e）  环境温度范围在10-35 ℃范围内保持恒温，相对湿度不超过80 %。
7　 样品
应均匀和具有代表性，并要与坩埚或支持器有良好的接触。若使用参比物，其质量、密度、粒度和热传导性能应力求与试样一致。用于对比的系列试样和重复检测的试样，每次实验所用的试样应有相近的颗粒尺寸、形状和质量，并尽量装填一致、松紧适宜，以得到良好的重现性。
7.1  固体样品
取样前应使样品均匀，并使试样的形状和大小适应坩埚（或试样支持器）的要求。
7.2  液体样品
应在搅拌均匀后直接取样，并按仪器要求把试样置于合适的坩埚（或其它实验容器）中。
7.3  对分析前进行过热处理的样品，其处理过程及热处理所引起的质量损失及外观变化等需在报告中加以注明。
8　 分析步骤
8.1  开机
检查确认仪器外观及各部件连接正常，按照仪器操作规程启动仪器，并按要求进行预热。
8.2  检测前准备
检测开始前需要对仪器的外观和各部件进行工作正常性检查，必要时对特征测量参数进行校正。
8.3  仪器特征测量参数校正
按照仪器校正操作规程使用相应标准物质对仪器的特征测量参数进行校正，校正结果应符合JJG 014所列的技术指标。。
由于校正会受到试样状态及用量、升温速率、试样支架、坩埚、气氛气体的种类和流量等因素的影响，因此以下校正应与检测条件一致。
8.3.1  DTA仪、DSC仪的温度校正
在仪器的正常工作条件下采用已知转变温度的标准物质（或纯度在99.99 %以上的物质）对仪器温度示值进行标定。
用标准物质校核仪器的温度时，通常采用一点或多点校正，即在所测定温度范围的上限和下限分别选择一种或多种标准物质进行校正；如果已预先确定的两点间的斜率(S)值充分接近1.000，则可以作一点校正。
8.3.2  TG仪的温度校正
采用标准物质的居里点温度或特征分解温度进行校正。将仪器测得标样的特征分解温度或居里点温度与标准物质提供者提供的标准值进行比较和校正。通常采用两点或多点温度校正法，应做到工作温度在已校正的温度区间内。
同步热分析仪中TG部分的温度校正用DTA(或DSC)的温度校正方法。
8.3.3  DTA仪、DSC仪热量校正
校正时用仪器测定已知转变温度和转变焓标准物质的DSC(或DTA)曲线，通过仪器生产商提供的分析软件确定单位面积所代表的热量，与标准物质提供者提供的标准值进行比较和校正。
8.3.4  TG仪质量校正
按照仪器操作规程的要求，放入在仪器质量计量范围内的标准砝码（或分析化学用的砝码），读取所测质量值并进行校正。
8.3.5  同步热分析仪的校正
同步热分析仪的温度校正方法同8.3.1、热量校正方法同8.3、质量校正方法同8.3.4.

8.3.6  仪器校正

以下情形下应及时对仪器进行校正：
a)  性能相差较大的不同坩埚类型建议分别做校正；
b)  密度相差较大的不同气氛建议分别做校正；
c)  根据仪器使用频率，在支持器无较大污染、无关键部件更换、仪器没有大修的情况下建议每半  

年至一年校正一次。在仪器状态发生较明显变化等的异常情况下应进行及时进行校正。
8.4  工作条件的选择
8.4.1  根据仪器的要求和样品性质，选择合适的试样用量进行实验，并确定是否选用参比物和稀释剂。每次实验使用的试样应尽量装填一致、松紧适宜，以得到良好的重现性。
8.4.2  根据检测需要选用合适的气氛气体的种类、流量或压力、与温度范围相应的冷却附件等。
8.4.3  根据检测要求设定温度范围、升（降）温速率等温度控制程序参数。
8.4.4  坩埚的作用是实验时用于盛载试样的容器，在实验过程中用到的坩埚在实验条件下不得与试样发生任何作用。
选择坩埚时应注意坩埚的最高使用温度范围以及是否会与试样、气氛气体、高温下的分解产物发生反应等相关信息，如果坩埚在实验过程中会产生变化，则必须选择其他在实验条件下性质更稳定的坩埚。
实验过程中用到加盖（包括是否扎孔）坩埚，应在报告中详细说明。
8.4.5  对于较快的转变，实验时数据采集的时间间隔应较短；对于耗时较长的实验，数据采集时间间隔宜适当延长。
8.5  常规检测
8.5.1  DTA仪、DSC仪常规检测
8.5.1.1  按照仪器操作规程开机、启动气氛控制系统以及冷却附件，使仪器处于待机状态。
8.5.1.2  试样称量和装样
a) DTA仪
差减法称取适量试样置于样品坩埚内（精确到±0.01 mg），使其与试样坩埚紧密接触。将试样坩埚和参比坩埚分别置于试样支持器和参比支持器上。
b) DSC仪
根据实验需要和样品性质用差减法称取适量试样置于试样坩埚内（精确到±0.01 mg），加盖后用密封装置加盖密封坩埚。在特殊实验需求下也可不加盖密封（如光固化、氧化诱导期实验等）。使试样与坩埚紧密接触。将试样坩埚和参比坩埚分别置于试样支持器和参比物支持器上。
8.5.1.3  根据检测需要选择合适的气氛气体和流量，平衡后准备实验。
8.5.1.4  设定温度范围和温度控制程序进行检测。
8.5.1.5  检测结束后如发现试样与试样坩埚有相互作用迹象，则不采用此数据，需更换合适坩埚重新进行检测。
8.5.2  TG仪常规检测
8.5.2.1  按照仪器操作规程开机、启动气氛控制系统以及相关附件，使仪器处于待机状态。
8.5.2.2  根据需要选择合适的气氛气体和流量，平衡后准备实验。
8.5.2.3  将空试样坩埚置于试样支持器上并将天平归零扣除坩埚的质量。
8.5.2.4  取出坩埚，取适量试样放入试样坩埚中并置于试样支持器上，记录起始质量。
特殊情况下，可选择在样品坩埚上加带孔的盖子或加盖密封。
8.5.2.5  设定温度范围和温度控制程序。
8.5.3  同步热分析仪常规检测
8.5.3.1  按照仪器操作规程开机、启动气氛控制系统以及相关附件，使仪器处于待机状态。
8.5.3.2  根据检测需要选择合适的气氛气体和流量，平衡后准备实验。
8.5.3.3  将空样品试样坩埚和空参比坩埚分别置于试样支持器和参比物支持器上（如果需要，可分别对试样坩埚和参比坩埚加盖）并将天平归零。对于只有试样支架的同步热分析仪，不需要参比坩埚。
8.5.3.4  取适量试样放入试样坩埚并置于试样支持器上，记录起始质量。
8.5.3.5  设定温度范围和温度控制程序，进行检测。
9　 分析结果的表述
9.1  数据处理
热分析曲线的数据处理主要是对由仪器测量得到的曲线进行特征值标注、数学处理（曲线运算、微分、积分、去卷积等）、曲线对比等，这些过程可通过仪器厂商提供的数据分析软件或常用的数据分析软件进行。
9.1.1  DSC和DTA的数据处理
由DTA或DSC曲线可确定转变过程的特征温度和热量变化等信息。如果出现多个转变，则分别报告每个转变的特征温度。对于出现多个峰的转变，需由曲线分别确定每个独立的吸热或放热峰的峰面积，或根据仪器的量热校正系数K计算吸热或放热(如熔融或结晶)的ΔH值，或用热分析数据处理软件直接进行ΔH值数据处理。
图2以DSC曲线为例，示出了特征温度的表示方法：
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图2  DSC曲线的特征温度表示方法
图中：
DSC曲线上的特征温度如下:
— 起始温度Ti；
— 外推起始温度Teo；
— 峰温度Tp；
— 外推终止温度Tef；
— 终止温度Tf。
对于已知的转变过程，以上温度符号中以正体下角标表示转变的类型，如g (glass transition)，玻璃化；c (crystallization)，结晶；m (melting)，熔融；d（decomposition）分解等。
9.1.2  TG的数据处理
由TG曲线确定试样在实验过程中每一质量变化阶段的起始温度、外推起点温度、终止温度和质量变化百分数等信息。
通过DTG曲线可以得到质量变化速率与温度(线性温度扫描型)或时间(恒温型)的关系。图3示出了TG曲线的特征温度表示方法：
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       图3  TG曲线的特征温度表示方法
图中：

——Ti起始温度，初始质量变化温度；
——Teo外推起始温度，外推基线与TG曲线最大斜率切线交点；
——Tp质量变化速率最大的温度，即DTG曲线的峰值温度；
——Tx%预定质量变化百分数（x %）温度，x一般为5, 10, 20, 50；
——Tf终止温度；
——Ti～Tf质量变化温度范围。
9.1.3  同步热分析曲线的数据处理
同步热分析仪所得的TG曲线分析方法同9.1.12部分的数据处理方法；同步热分析仪所得的DTA和DSC曲线分析方法同9.1.21部分的数据处理方法。
9.2  检测报告
检测报告中应包括以下内容：
a)  标明试样和参比物的名称、来源、外观、检测时间及相关信息；
b)  标明所用的检测仪器名称、型号和生产厂家；
c)  列出所要求的检测项目，说明检测环境条件；
d)  列出检测依据；
e)  标明试样用量，对于不均匀的样品，必要时应说明取样方法；
f)  列出检测条件，如气体类型、流量、升温(或降温)速率；
g)  列出检测数据和实验曲线。
热分析曲线中，横坐标中自左至右表示物理量的增加，纵坐标中自下至上表示物理量的增加（DTA、DSC曲线中沿吸/放热方向表示物理量的增加）。
对于单条曲线，可以在图中空白处标注所有转变过程的特征测量值。多条曲线对比作图时，每条曲线的特征测量值应列表说明。
如有需要，可用平均值的标准差S( x )表示其误差范围，根据GB/T 8170-2008《数值修约规则与极限的表示与判定》进行数据处理，给出“检测结果”和“测量不确定度”。
9.2.6.1  DTA和DSC曲线的规范表示
列出由曲线得到的所有转变过程中的Te、Tp及转变热焓ΔH的检测数据。
作图时：
a）DTA曲线的纵坐标用归一化后的温度差表示，常用的单位为℃/mg或μV/mg。对于线性加热/降温的实验，横坐标为温度，单位常用℃表示。热力学或动力学分析时，横坐标的单位一般用K表示。
DSC曲线的纵坐标用归一化后的热流或热功率表示，常用的单位为，横坐标为温度。
对于含有等温条件的实验曲线横坐标应为时间，纵坐标中增加一列温度。只需显示某一温度下的等温曲线不需要在纵坐标中增加一列温度；
b）在DTA或DSC曲线中，应在图的显著位置（通常为左上角）用向上或向下的箭头注明曲线的吸放热方向。
9.2.6.2  TG曲线的规范表示
列出由TG曲线确定的试样在温度变化过程中每一质量变化阶段的温度范围、质量变化百分数和特征温度。
作图时：
a) TG曲线的纵坐标用归一化后的质量百分数表示，常用的单位为 %。对于线性升温/降温的实验，横坐标为温度，单位常用 ℃表示。热力学或动力学分析时，横坐标的单位一般用K表示。对于含有等温条件的实验曲线横坐标常为时间，纵坐标中增加一列温度。只需显示某一温度下的等温曲线不需要在纵坐标中增加一列温度；
b) DTG曲线的纵坐标的名称为微商质量，对于线性升温/降温的TG实验，DTG曲线的纵坐标的单位为 %/℃或 %/K；对于等温TG实验，DTG曲线的纵坐标的单位常用 %/min表示，根据实验中时间的长短，时间的单位可以为 s、min或者 h。
DTG曲线中，通常向上表示质量变化速率增加，向下表示减小。
9.2.6.3  同步热分析曲线的规范表示
曲线中TG、DTA或DSC曲线的规范表示同9.2.6.1和9.2.6.2部分的表示方法。
9.2.7  数值的表示方法
温度用小数点后1位表示，每种仪器检测的最终物理量的表示方法应符合JJG 014和仪器的操作规程的要求。
10　 安全注意事项
10.1  使用高压钢瓶应遵守相应安全规范。
10.2  在实验进行过程中，若试样产生有毒有害气体，要使用通风设备或者用管路将其导至室外，确保实验者安全。
10.3  易引起爆炸的样品应注意用量，制样时也需注意安全。
10.4  剧毒、放射性样品需要特殊的保护措施，确保实验者不受伤害。
10.5  实验前应对样品的热性质有充分的了解，以免在检测过程中可能产生的对检测人员和仪器的损害，对于可能会对仪器产生潜在危害的样品，在实验时应采取相应的保护和预防措施。
10.6  实验后的废弃样品处理符合规范，不随意丢弃实验前后的样品。
10.7  实验时使用到液氮时需注意安全并保持实验室通风。
附录A
（资料性附录）
用于DTA和DSC仪温度和量热校正的标准物质
表A1给出了常用于DTA和DSC仪温度和量热校正的标准物质。表中所列数值为参考值，具体数据以标准物质提供者所赋予的值为准。
表A1 用于DTA和DSC仪温度和量热校正的标准物质
	标准物质名称
	标准物质编号
	熔化温度（℃）
（k=2）
	熔化热（J/g）
（k=2）
	相变温度（℃）
（k=2）

	In
	GBW(E)130182
	156.52±0.26
	28.53±0.30
	/

	Sn
	GBW(E)130183
	231.81±0.06
	60.24±0.18
	/

	Pb
	GBW(E)130184
	327.77±0.46
	23.02±0.28
	/

	Zn
	GBW(E)130185
	420.67±0.60
	107.6±1.3
	

	KNO3
	GBW(E)130186
	/
	/
	130.45±0.44

	SiO2
	GBW(E)130187
	/
	/
	574.29±0.94

	镓(Gallium)
	GBW(E)130443
	30.03±0.20
	79.90±0.48
	/

	水杨酸苯酯(Phenyl Salicylate)
	GBW(E)130444
	41.82±0.34
	88.66±0.62
	/


附录B
（资料性附录）
用于DTA和DSC仪温度和量热校正的更宽的温度范围（-40℃～2500℃）18种校正物质的熔融温度
表B1给出了常用于DTA和DSC仪温度和量热校正的更宽温度范围（-40℃～2500℃）18种校正物质的熔融温度标准物质。表中所列数值为参考值，具体数据以标准物质提供者所赋予的值为准。
表B1更宽的温度范围（-40℃～2500℃）18种校正物质的熔融温度
	校正物质
	熔点

	
	T/℃
	T/K

	水银
	-36.862
	234.288

	水
	0.000
	273.1500

	苯氧基苯
	26.86
	300.02

	苯甲酸；安息香酸
	122.37
	395.52

	铟
	156.634
	429.784

	铋
	271.442
	544.592

	铅
	327.502
	600.652

	锌
	419.58
	692.73

	锑
	630.74
	603.89

	铝
	660.37
	933.52

	银
	961.93
	1235.08

	金
	1064.43
	1337.58

	铜
	1084.5
	1357.6

	镍
	1456
	1728

	钴
	1494
	1767

	钯
	1554
	1827

	铂
	1772
	2045

	铑
	1963
	2236

	铱
	2447
	2720


附录C
（资料性附录）
用于TG仪温度校正的标准物质的转变温度
表C1给出了常用于TG仪温度校正的标准物质的转变温度，表C2给出了常用于TG仪的温度校正的GM761的磁性转变温度标准物质的转变温度。表中所列数值为参考值，具体数据以标准物质提供者所赋予的值为准。
表C1 TG仪温度标准物质
	标准物质
	转变温度/℃

	Monel
	65

	Alumel
	152.6±1

	Nickel
	358.2±1.1

	Numetal
	393

	Nicosal Deep Draw
	438

	Perkalloy
	596

	Iron
	780

	Hisat 50
	1000

	Ni0.83Co0.17
	554.4±2.2

	Ni0.63Co0.37
	746.4±1.6

	Ni0.37Co0.63
	930.8±1.9

	Cobalt
	1116±3.7


表C2 GM761的磁性转变温度
	材料
	转变温度t/℃
	偏差 t/℃

	
	实验值
	文献值
	

	合金permanorm3
	259.6±3.7
	266.4±6.2
	-6.8

	镍
	361.2±1.3
	354.4±5.4
	6.8

	镍铁合金
	403.0±2.5
	385.9±7.2
	17.1

	合金permanorm5
	431.3±1.6
	459.3±7.3
	-28.0

	合金prafoperm
	756.2±1.9
	754.3±11.0
	2.2


附录D
（资料性附录）
用于TG仪的温度校正的标准物质的特征分解温度
表D1给出了用于TG仪的温度校正的标准物质的特征分解温度。表中所列数值为参考值，具体数据以标准物质提供者所赋予的值为准。
表D1  用于TG仪温度校正的标准物质的特征分解温度
	化合物
	特征分解温度t/℃
	化合物
	特征分解温度t/℃
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